Off niegungsschrift 
m DE 43 29 205 A1 



DEUTSCHLAND 




DEUTSCHES 
PATEIMTAMT 



@ Int. CI*: 

C01B 15/10 

B01J 2/16 
B 05 B 7/04 



@ Aktenzeichen: 
@ Anmeldetag: 
@ Offenlegungstag: 



P 43 29 205.4 
31. 8 .93 

2. 3.« 



o 

CM 

O 
CM 



UJ 

Q 



@ Anmelder: 

Degussa AG, 60311 Frankfurt, DE 



(§) Erfinder: 

Bewersdorf, Martin, Dr., 63517 Rodenbach, DE; 
Klasen, Claas-Jurgen, Dr., 63517 Rodenbach, DE; 
Look-Herfoer, Petra, Dr., 63457 Hanau^ DE; 
Bertsch-Frank, Birgh, Dr.^ 7S618 Rheinfeiden, DE; 
Lieser, Thomas, Dr., 63457 Hanau, DE; Muller, Klaus, 
Dr., 63594 Hasselroth, DE 



Prufungsantrag genn. 5 44 PatG ist gestellt 
(§)\/erfahren zur HerstelJung von granulatfdrmtgenn Natriumpercarbonat 

@ Natriumpercarbonat der Formel 2 Na-COj *3 H^O. ISftt sieh 
durch Wirbel8chk:ht-SpruhgranulAtionl)erstellftn, indem ei- 
ne wS&rige Natriumcarbonattdsung und ^ne Wasserstoff- 
peroxidlosung auf Natriumpercarbonatketme aufgespruht 
warden und Wasser verdampft wird. 
Die bisher erforderliche Verwendung eines phosphorhalti- 
gen Kristainsationainhibttors 2wecks Vermeidung von Ver- 
stopfungen und Ankrustungen in und an dar Duse taEt stch 
erfindungsgennaB vermeidm, wenn die Losungen mfttels 
einer einzigen OreistoffzerstSuberduse mit externer Mi- 
schung der Losungen verspruht werden. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herst Hung von granulatfdrmigem Natriumpercarbonat durch 
Wirbelschicht-Spruhgranulation. 
5 Zur Herstellung von Natriumpercarbonat der Formel 2 Na2C03 • 3 H2O2 sind unt rschiedliche Verfahren- 
sprinzipien bekannt: (i) Umsetzung von Wasserstoffp roxid mit Natriumcarbonat in wSBriger Phase, Kristallisa- 
tion des Natriumpercarbonats und Abtrennung desselben von der Mutterlauge; (ii) Ums tzung fester Soda mit 
waBrigem Wass rstoffperoxid; (iii) Wirbelsdiicht-SprOhgranulation. wobei einc Wass rstoffperoxid- und eine 
Soda]5sung in einer Wirbelschichtapparatur auf Natriumpercarbonatketme gcsprOht werdcn und gleichzeitig 

10 Wasser verdampft wird. Das Verfahrensprinzip gem^B (i) wird zwar im technischen Unifang genutzt, es sind 
jedoch HiJfsstoffe, wie Natriumchlorid zur Aussaizung und Metaphosphate zur Steuerung der Kristallisation 
erforderlich, und zusatzlich bedarf es einer Reinigung und/oder Teilausschleusung der Mutterlauge. um zu einer 
guten Produktqualitat zu gelangen. Die Qualitat von nach dem Verfahrensprinzip (ii) hergesteUtem Natriumper- 
carbonat reicht wegen auftretender Inhomogenitlten und unbefriedigender Lagerstabilit§t meist nicht an jene 

15 von gemaB (i) oder (iii) hergesteUtem Natriumpercarbonat heran. 

Verfahren gemfiB dem Prinzip (iii) gewinnen zunehmend an Interesse, weil sie zu keinem Abwasseranfall und 
bei sehr hoher Ausbeute auch zu einem abriebfesten Natriumpercarbonat fuhren. Die DE-Patentschrift 
20 60 971 lehrt ein solches Verfahren: Hiemach werden eine Wirbelschicht, welche Natriumpercarbonatkeime 
enthSJt, deren Dimensionen kleiner als diejenigen der herzustellenden Granulatteflchen sind, kontinuierlich mit 

20 einer NatriumpercarbonatJdsung oder Natriumpercarbonatsuspension oder getrennt und gleidizeitig mit einer 
wdBrigen Wasserstoff peroxid und einer waBrigen Natriumcarbonatldsung beschickt und kontinuierlich Wasser 
aus dem waBrigen Natriumpercarbonat enthaltenden Milieu verdampft und Granulatteilchen von bestimmter 
Gr6Be aus der Wirbelsrfiicht abgezogen. Bei der Verwendung einer Natriumpercarbona.t oder einer H2O2- und 
einer NajCOs-LSsung werden gieichzeidg Keime in die Wirbelschicht eingespeist 

25 Das vorstehend gewurdigte Verfahren weist eine Reihe von Nachteilen auf: Bei einer AusfQhrungsform muB 
zunachst eine Natriumpercarbonatidsung oder -suspension erzeugt werden, was einen zusatzlichen Verfahrens- 
schritt becUngt Das Beschicken einer Wirbelschicht mit einer Natriumpercarbonat-Suspennon oder an Natri- 
umpercarbonat Gbersattigten Losung ist zudem st6ranfailig, weil es rasch zu Verstopfungen der verwendeten 
EinspritzdQse kommt Im Falle der Verwendung einer verdOnnten Natriumpercarbonatidsung muB andererseits 

30 viel Wasser verdampft werden, wodurch die Kosten steigen. 

Auf Probleme einer weiteren in der DE 20 60 971 C3 gelehrten Ausfuhrungsform wird in der DE-Patentschrift 
27 33 935 aufmerksam gemacht: Beim Einsatz einer waBrigen Wasserstoffperoxid- und einer waBrigen Natrium- 
carbonatldsung unter Verwendung von zwei getrennten SprQhdiisen, etwa ObUchen ZweistoffdOsen zum Ver- 
sprOhen einer Ldsung unter Mitverwendung von Luft als Treibgas, ist es schwierig. in der Wirbelschicht eine 

35 ausreichend mnige Mischung der beiden Ldsungen zu erreichen, was aber zum Erhalt homogener Natriumper- 
carbonatpartikel erforderiich ist Werden jedoch die beiden Ldsungen gemdnsam durch ein und dieselbe 
EinspritzdQse in die Wirbelschicht eingebracht, erfolgt nach meist kiu^er Betriebszeit in der Etnspritzduse eine 
Kristallisation, was zu Verstopfungen fuhrt und Betriebsunterbrechungen zur Folge hat. 
Zur Behebung der zuvor genannten Probleme wird in der DE 27 33 935 C2 vorgeschlagen. fOr beide Losungen 

40 eine gemeinsame EinspritzdQse zu verwenden und zur Vermeidung einer Verstopfung der EinspritzdQse minde- 
stens in einer der beiden Lesungen ein Metaphospbat zu I6sen. Das Vermischen der beiden L5sungen erfolgt im 
Inneren oder am EinlaB der EinspritzdQse. Die Einsatzmenge an Metaphosphat liegt zweckmaBigerweise 
zwischen 0,1 und 20 g pro kg Natriumpercarbonat 

Die Mitverwendung eines Metaphosphats im Verfahren der DE 27 33 935 C2 erhdht einerseits die Rohstoff- 

45 kosten, und andererseits wifxl mit dem Phosphat eine ICo^^»onente in das Natriumpercarbonat und danut in die 
dieses enthaltende Wasch-, Bleich- und Reinigungsmittel eingebracht, an deren Etiminierung die Fachwelt aus 
dkologischen Grunden zunehmend starker interessiert ist 

Aufgabe der voriiegenden Erfmdung ist somit, ein Verfahren zur Herstellung von granulatfdrmigem Natrium- 
percarbonat der Formel 2 Na2C03 • 3 H2O2 durch Wirbelsc^icht-SprOhgranulation, wobei eine wdBrige Was- 

50 serstoffperoxidl6sung und eine waBrige Natriumcarbonatldsung mit Hilfe einer einzigen SprQhdQse in cine 
Wirbelschicht, die Keime enthalt, deren Abmessungen geringer sind als die der herzustellenden Granulatteil- 
chen, gespruht werden und gleichzeitig Wasser bei einer Wirbeischichttemperatur im Bereich von 40 bis 95* C 
verdampft wird, aufzuzeigen, das die Nachteile des aus der DE 27 33 935 C2 bekannten Verfahrens nicht auf- 
weist 

55 Die Aufgabe wird dadurch geldst, daB man zmn VersprQhen der beiden Ldsungea welchen kein phosphorhai- 
tiger Kristallisationsinhibitor zugesetzt wird, eine DreistoffzerstauberdOse mit extemer Mischung der Ldsungen 
verwendet 

ZweckmaBigerweise wird eine einen Dusenkdrper und ein DQsenmundstOck umfassende Dreistoffzerstauber- 
dQse verwendet, deren DOsenmundstuck ein Zentralrohr und zwei danim koaxial angeordnete Mantelrohre 

60 aufweist, wobei dem Zentralrohr und dem zwischen diesem und dem inneren Mantelrohr gebildeten Ringspalt 
jeweils eine der Losungen und dem zwischen den Mantelrohren gebildeten auBeren Ringspalt ein Treibgas 
zugefQhrt wird. GemaB einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform wird eine DreistoffzerstauberdQse der 
vorgenannten Art verwendet, deren Zentralrohr an der DQsenspitze urn mindestens einen Zentralrohrradius 
Ober die Enden der Mantelrohre hinausreicht 

65 Durch Verwendung einer DreistoffzerstauberdOse mit extemer Mischung werden die beiden jeweils einen 
Reaktionspartner enthaltenden Ldsungen mittels einer einzigen DQsc in die Wirbelschicht gespruht, wobei die 
Mischtmg der beiden Ldsung n und daran anschiieBend (tie Bildung von Natriiunpercarbonat auBerhalb der 
DQse erfolgen, bevor das Wasser der FlQssigkeitstrdpfchen verdampft Auf dies Weis g langt man zu homo- 
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gen aufgebauten Natriurapercarbonatpartikeln, ohne daB cs zu Verstopfungen m der DQse kommt Durch 
Verwendung einer DQse mit inem anspruchsgemaBen DusenmundstQck und insbesonderc einem solchen mit 
eirer Zcntralrohrverlfingerung lassen sich Ankrustungen an der DQsen spitze und damit gegebcnenfalls Be- 
triebsslorungen auch bei langcr Betriebsdauer vermeiden. Gleidizeitig erttbngt sich der Einsatz ernes Meta- 
phosphatsodeTeinesanderenphosphorhaltigenKristalUsationsinhibitors,sodaBd^ Ut granulatf6rmi- 5 

ge Natriumpercarbonat im wesentlichen drei von Phosphorverbindungen ist Em sehr germger Phosphatgehalt 
im Natriumpercarbonat wird dann nidit ausgeschlossen, w nn handeisublich mit Phosphaten stabilisiertes 
Wasserstoffperoxid zum Einsatz kommt ... l • t. j 1 

Das Grundprinzip der ru verwendenden DreistoffzerstauberdQse ist demjemgen ahnlich, wie es von handels- 
Qblichen Zweistoffdiisen bekannt ist sie enthait aber zusStzUch Vorrichtungen zum Einbringen und zur Fahrung 10 
der zweiten FlOssigkeit in der DQse. Die DQse umfaBt also einen DQsenkdrper mit voneinander getrennten 
Kanfilen und AnschlQssen fOr die Medien sowie ein DQsenmundstuck mit den anspruchsgemaBen Merkmaien. 

Anhand der Fig- 1 und 2 wird der Aufbau einer zweckmaBigen DreistoffzerstauberdQse dargelegt; gleichzeitig 
wird auf die besonders bevorzugte Ausgestaltung des EWisenmundstQcks hingewiesen: Fig. 1 zeigt eine bcson- 
ders bevorzugte DreistoffzerstauberdQse im Langsschnitt; Fig. 2 zeigt einen Querschnitt durcli die in Fig- 1 15 
angegebene Ebene A-B: 

Ein DQsenkdrper (1) ist derart mit einem DQsenmundstuck (2) verbunden, daB die zu fordemden flussigen 
Medien erst auBerhalb der DQse miteinander in Komakt kommen. Die Verbindung zwischen (1) und (2) kann in 
Form eines Steck-, Bajonett- oder Schraubverschlusses oder Muffen oder dergleichen ausgebiidet sein. In der 
bevorzugten AusbiUungsform gemaB Fig* 1 sind die Mantelrohre (11) und (12) des DQsenmundstOcks mittek 20 
Schraubgewinden (9a und b) mit dem DQsenkdrper verbundea Der DQsenkdrper enthait die Anschlusse (3) und 
(4) fur die beiden FlQssigkeiten und (5) fOr das Treibgas sowie die voneinander getrennten KanSle (6) und (7) fur 
die beiden FlQssigkeiten und (8) fOr das Treibgas. 

Das DQsenmundstuck (1) umfaBt ein Zentrairohr (tO) und zwei darum koaxial angeordnete Mantelrohre (11) 
und (12). Das Zentrairohr (10) steht mh dem Kanal (7) in Verbindung; in Fig. 1 smd der Kanal (7) und das 25 
Zentrairohr (10) als durchgehendes Rohr ausgebiidet Der zwischen dem Zentrairohr (10) und inneren Mantel- 
rohr (11) gebildete Ringspalt (13) steht mit dem Kanal (6) und der zwischen dem inneren (11) und dem auBcrcn 
(12) Mantehx>hr gebildete Ringspalt (14) mit dem Kanal (8) in Verbindung. Wesentliches Merkmai einer beson- 
ders bevorzugten AusfQhrong ist die Zentralrohrveriangerung (15X wetehe an der DQsenspitze uber die Enden 
der Manteb*ohre hinausreicht Eines oder beide Manteb-ohre sowie das Zentrairohr konnen sich zur DQsenspitze 30 
bin verjangen — (17a) und (17b) in Fig. 1 — , um die Austrittsgescfawindigkeit der Medien zu eriidhen und ein 
Auf reiBen des aus den Ringsi>alten austretenden FlQssigkeitsstroms und Treibgasstroms zu begOnstigen. Zus^tz- 
lich kdnnen im Zentrairohr (10) bzw. dessen Veriangerung (15) und/oder in einem oder beiden Ringspalten 
Drallk5rper (16a und b) enthalten sein. Das Treibmittel fur die DQse kann Luft oder ein anderes inertes Gas, wie 
etwa Stickstoff oder auch Qberhitzter Wasserdampf, sein. 35 

Gemiifi einer bevorzugten AusfQhrungsfonn der DQse reicht das Zentrairohr des DusenmundstQcks um 
mindestens einen Zentralrohrradius, vorzugsweise um 2 bis 10, insbesondere 3 bis 6 Zentralrohrradien uber die 
Enden der Mantehnhre hinaus. Die Mantelrohre enden vorzugsweise auf gleicher HOhe. Die Manteb-ohre 
kdnnen aber auch auf unterschiedlicher H6he enden, jedoch muB die anspnichsgemaBe Zentralrohrveriange- 
rung gegenQber beiden Mantelrohren gewahrleistet sein. Sofem das auBere Mantelrohr uber das innere Mantel- 40 
rohr reicht werden die FlQssigkeit im Ringspalt und das lYeibgas innerhalb der DQse vorgemischt, die FlQssig- 
keiten selbst kommen aber erst auBerhalb der DQse miteinander in Kontakt Die optimale GrSBe der Zentral- 
rohrveriangerung richtet sich nadi dem Zentralrohrradius und dem Stromungsquerschnitt am Austritt des 
inneren Ringspalts. Mit zunehraendem Zentrabrohrradius ist es bn aligememen gOnstig, die Zentralrohrveriange- 
rung zu veiicQrzen — bei einem Zentralrohrradius von beispi^sweise mindestens 2 mm wird die Zentralrohrver- 45 
langerung meist zwischen 3 und 5 Zentralrohrradien betragen. 

Im Prinzip kdnnen die waBrige H2O2- oder die Na2CX)3-Lftsung durch das Zentrab-ohr der DQse und die 
entsprechend andere L5sung durch den benachbarten Ringspalt gefordert werden. Vorzugsweise wird aber die 
L6sung mit dem geringeren Volumen — bei bevorzugten Konzentrationen der L5sungen wb-d dies die Wasser- 
stoff peroxidldsimg sein — durdi das Zentrairohr gefQhrt 50 

Die waBrige WasserstoffperoxidlOsung und (fie waBrige NatriumcarbonatlSsung werden in einem solchen 
Mengenverhahnis m die bi einer Vorrichtung zur Wb-belsdiicht- SprQhgranulation aufrechterhaltene Wirbel- 
schicht eingebracht daB das Molverhaitnis von Na2CX)3 zu H2O2 bn Bereich zwischen 1 zu 1.4 und 1 zu 17 liegt; 
ein MolveiMltnis zwischen 1 zu i ;5 und zu 1 ,65 wird bevorzugt 

I^e Konzentration der L5sungen kann in weiten Grenzen liegen; zweckmaBigerweise werden mdglichst hohe 55 
Konzentrationen gewahit um die zu verdampfende Wassermenge niedrig zu halten. GemaB cmer besonders 
bevorzugten AusfQhrungsfbrm werden die Na2CC>3- und die H^Oz-U^sung eine sehr hohe Konzentration auf- 
weisen, so daB die bn Mischbereich vor der DQsenspitze zunachst m Tropfchenform voriiegende Ldsung zn 
Natriumpercarbonat Qbersattigt ist Oblicherweise enthalt die waBrige Wasserstoffperoxidlosung 30 bis 
75 Gew vorzugsweise 40 bis 70 Gew.-%, H2O2. Die Na2O03-Konzentrat!on der Natriumcarbonatidsung 60 
liegt zweckmaBigerweise uber 10 Gew.-<W) NajCOa, vorzugsweise zwischen 20 Gew.-%, und der SSttigungskon- 
zentration bei der jeweibgen Teraperatur; besonders bevorzugt liegt die NajCOa-Konzentration um 30 Gew.-%. 
Erne Oder beide Ldsungen, vorzugswehe aber die Sodalosung, kdnnen ansteile bei Qbticher Lagertemperatur in 
auf 30 bis 70*C vorerwarmter Form cingesetzt werden. 

BezQglich der DurchfOhrung der Wirbelschicht-SprQhgranulation wird auf die zum Stand der Technik ange- 65 
fOhrten Dokumente verwiesen. In der Wirbelschicht muB bei kontinuierbchem Betrieb stets eine ausreichende 
Zahl an Keimen zugegen sein. Zur Steuerung der Komverteilung werd n der Wirbelschicht zwisch n 0 und 
30 kg, vorzugsw ise zwischen 1 und 10 kg Ketme pro 100 kg aus der Wirbelschicht abgezogen m granulatf6rmi- 
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gen Natriunipercaii>onat zugefQhrt, Die Gewichtsmenge an Keimen richtet sich nach d m gewttnscfaten Korn- 
spektrum und insb sondere der Gr6Be der Keitne. Einc Optimierung der Betriebsbedingungen bezQglich der 
Keimeinbringung bei gewQnschter Wirbelschichttemperatur ist erforderlich, urn zu einem station&ren Betriebs- 
zustand zu gelangen. Im Falle der RUckf Ohrung einer zu groB n Menge an sehr feinteiUgem Material ais K ime 
5 kann es zu einem zu geringem Parti kclwachstum, im Falle ein r zu hohen Feuchte in der Wirbelschicht zu einer 
unerwunschten Aggregatbildung kommea BezUglich der allgemeinen Technik der Wirbelschicht*Spruhgranula- 
tion der wechseLseitigen B einflussung der Betriebsparameter und Steuerung der PartikelgrdBe und -verteilung 
sowie geeign ter Vorrichtungen zur kontinuierlichen Wirbelschicht-SprOhgranuladon wird auf den Ardkel von 
H. Uhleraann in Chem.-Ing. Technik 62 (1 990^ Nr. 10, S. 822—834 verwiesen. 

10 Die Teraperatur der Wirbelschicht wird zwischen 40 und 95*C vorzugsweise zwischen 40 und 80 *C und 
insbesonderc zwischen 50 und 70*C gehaiten. 

Die Tcmperatur der Zuluft zur Trocknung und Aufrechterfialtung der Wirbelschicht wird auf einen Wert 
oberhalb 120**C vorzugsweise zwischen 200 und 400*'C und insbesondere zwischen 300 und 400**C eingestellt 
Der Fachmann wird die Temperatur und den Massenstrom der Zutuft so einstellen, daD eine gut fluidisierte 

15 Wirbelschicht resultiert die geforderte Leistung erbracht werden kann imd keine zu groQe Menge Produkt aus 
einer nachgeschalteten Staubabschetdung zurQckgefOhrt werden muB. Oblicherweise liegt die Geschwindigkeit 
der Trocknungsluft tm Leerrohr zwischen 1 und 4 m/s. Im allgemeinen wird die Wirbelschichtapparatur so 
betrieben. daB im Bereich der Wirbelschicht etwa Normaldruck (ctwa 1 bar) herrscht: es ist aber auch mdglich 
bei Unter- oder Oberdnick zu arbeiten. In der Wirbelschtcht-SprOhgranulationsanlage kOnnen einc oder mehre- 

20 re Dreistoffzerstauberdusen angeordnet sein. wobei die SprOhrichtung dem Trocknungsluftstroro im wesentii- 
chen gleich- oder entgegengerichtet sein kann oder eine Zwischenposition einnimmt 

Es hat sich im kontinuierlichen Betrieb als zweckmSBig erwtesen, das Natriumpercarbonat mit einem Rest- 
feuchtegehalt bis zu 10Gew.-<M), vorzugsweise zwischen 3 und 9Gew.-% und insbesondere zwischen 5 und 
8 Gew.-% aus der Wirbelschicht auszutragen und, soweit erwQnscht in einer nachgeschalteten Vorrichtung auf 

25 einen Restfeuchtegehalt handelsubiicher Ware (unter 1 Gew.-%) zu trocknen, oder einer Nachbehandlung 
zuzufahren. Als Nachbehandlung konmien insbesondere Verfahren zum Aufbringen einer Umhailung auf die 
Partikel zwecks ErhShung der Lagerstabilitat in Frage. Eine solche Nachbehandlung beruht vorzugsweise 
darauf, daB eine oder mehrere Hdilkomponenten, wie z. B. Borverbindungen. Soda. Natriumsulfat, Magnesium- 
sulfat und Wasserglas, enthaltende Losungen in einer Wirbelschicht auf das ruvor hergestellte granulaiformige 

30 Natriumpercarbonat unter gleichzeitigem Verdampfen von Wasser und Ausbildung einer festhaftenden HOll- 
schicht aufgebracht wird 

Bei Bedarf kdnnen der zu versprflhenden H2O2- und/oder Na200s-L6sung auch Additive — ausgenommen 
phosphorhaltige ICristallisationsinhibitoren — zugesetzt werden, urn die Produkteigenschaften zu beeinflussen 
und insbesondere die Aktivsauerstoffstabilitat des eingesetzten Wasserstoffperoxkis und des faerzustellenden 

35 Natriumpercarbonats zu erhdhen. Als stabilitatserhdhende Additive kommen vorzugsweise Magnesiumsaize — 
fiblicherweise der H202-Ldsung in Form des Sulfats zugesetzt — und Wasserglas — meist der Sodaldsung 
zugesetzt — in Frage; weitere Additive kdnnen beispielsweise Stannate, Komplexbildner und Dipicolinsdure 
sem. Phosphorfreie ICristallisationsverzdgerer kOnnen zwar anwesend sein, sie werden aber Qblicherwebe nicht 
gebrauchL Durch Zugabe oberfl&chenaktiver Stoffe kann zum Beispiel die Ldsegeschwindigkeit erhoht werden. 

40 Bei den Vorrichtungen zur \^^u'belschicht-SprQhgranulation kann es sich urn sokhe handeln, wie sie in der 
DE 27 33 935, der EP 0 332 929 Bl sowie in dem bereits zitierten Artikel von R Uhlemann beschriebcn werden. 
Das VTu-belbett kann mit einer oder vorzugsweise mit mehreren erfmdungsgem&Ben DreistoffeerstauberdQsen 
ausgestattet werden. Vorrichtungen mit emer Keimeinschleusung und klassierend wirkendem Austrag des 
Granulats werden bevorzugt. Die in die Wirbelschicht einzuschleusenden Keime kdnnen aus der Staubabschei- 

45 dung, Siebung und/oder einer partiellen Zerkleinenmg stammen. 

Neben den vorgenannten Vorrichtungen mit einer stationSren Wirbelschicht kann das Verfahren auch in einer 
Wirbelschicht-FlieBrinne, welche mit mehreren hintereinander angeordneten DQsen ausgestattet ist, durchge- 
fQhrt werden; am Ende der Fliefirinne wird klassiert und Unterkom sowie gegebenenfalls zerkleinertes Ober- 
korn in die FlieBnnne zurilckgefilhrt. 

50 Obgleich das Verfahren der Erfmdung im technischem MaBstab vorzugsweise kontinuierlich, also mit konti- 
nuierlicher ZufOhrung der Losungen und Ausschieusung von Granulat der gewflnschten GroBe durchgefOhrt 
wird, kann es auch in diskontinuierlicher Weise — Abbrechen des SprOhens bei Erreichen des gewQnschten 
ICornspektrums und dann Austrag des Granulats — betrieben werden. 
Durch das erfindungsgemSBe Verfahren ist es mdglich, ausgehend von einer Wasserstoffperoxid- und einer 

55 Natriumcarbonatldsung granulatfdrmiges Natriumpercarbonat durch Wirbelschicht-Sprahgranulation im tech- 
nischen MaBstab ohne Betriebsstorungen durch Verstopfen oder Verkrusten der Dflsen in nahezu quantitativer 
Ausbeute mit hohem Akti vsauerstoffgehalt, hoher Abriebfestigkeit, hohem SdiQttgewicht imd sehr guter Lager- 
bestandigkeit zu erhalten, ohne Kristallisadonsinhibitoren verwenden zu mtissen. Das erfindungsgemSfi erh&ltli- 
che Produkt kann unmittelbar im AnschluB an seine HersteUung zwedcs StabilitStserhdhung in an sich bekann- 

60 ter Weise umhflUt werden, wobei wegen des dichten und im wesentlichen kugeligen Komaufbaus eine geringere 
HOllmaterialmenge ausreicht, als sie zur Umhflllung von durch ICristallisationsverfahren gewonnenem Natrium- 
percarbonat erfordertich ist 

Es war nicht vorhersehbar, daB durdi Verwendung einer erfindungsgemaBen DreistoffzerstauberdOse sbwohl 
cine ausreichende exteme Mischung der L6sungen und Erhalt eines homogenen Produkts mdgltch ist. als auch 

65 auf einen phosphorhaltigen Kristallisationsinhibitor verzichtet werden kann; damit werden die Betriebskosten 
emiedngt und ein dkologisches Problem vcrmieden. Es war weiterhin nidit zu erwarten, daB es durch Verwen- 
dung ein r DrdstoffzerstauberdOse mit einer Zentralrohrveriangerung mdglich ist, B triebsstdrungen durch 
Ankrustungen an der DUse praktisch voUstandig zu vermeiden. 
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Beispi le 

In einer Apparatur zur Wirbelschicht-Spriihgranulation mit Vorrichtungen zur StaubruckfQhrung und Keim- 
einschleusung sowie einem kJassierend wirkenden Austrag werden nach Fluidisieren von v rgclegtem Natrium- 
percarbonat mittels erfindungsgemaBer Dreistoffzerstauberdusen eine waBrige Wasserstoffpcroxidlosung und 
eine wHBrige Natriuihpercarbonatldsung, welche keinen Kxistallisati nsverz6gerer enthielten, unter Verwen- 
dung von Luft als Treibmittel in die Wirbelschicht eingebracht. Die DQsen befanden sich innerhalb der Wirbel- 
schicht und die Sprfihrichtung war dem Trocknungsgasstrom gleichgericht t Die Zentrairohrverlfingerung 
betrug 3 Zentralrohrradien, die Mantelrohre endeten auf gleicher H6he. 

Die Tabelle zeigt wesentliche Betriebsparameter und Stoffdaten des hergestellten Nalriumpercarbonats. 
Auch nach mehrtagigem koDtinuierlichem Betrieb kam es weder in noch um die DUse zu Verstopfungen 
beziehungsweise Ankrustungen. 
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Bezugszeichenliste 

1 DflsenkSrper 

2 Diisenniundst0ck 

3 AnschluBfflrFlussigkeit(i) 

4 /VnschlufifQrFiassigkeit{u) 

5 AnschluBfarTreibgas 

6 KanalfQrFlQssigkeit(i) 

7 KanalfarFlQssigkeit(ii) 

8 KanalfQrTreibgas 
9a Gewinde 

9b Gewinde 

10 Zentralrohr 

11 Mantelrohr (innen) 

12 Maiitelrohr(auBen) 

13 RingspaltfQrnassigkeit(i) 

14 RingspaltfurTreibgas 

15 Zentralrohr- Veriangerung 
16a Drallkorper 

16b DraUkdrper 
17a Verjungung 
17b Verjungung 

PatentansprOche 

1. Verfahren zur Herstellung von granulatfdrmigem Natriumpercarbonat der Formel 2 Na2C03 • 3 H2O2 
dorch Wirbelschicht-SprQhgranulation. wobei eine wfiBrige Wasserstoffperoxidl6sung und eine wSBrige 
Natriumcarbonatlosung mit Hilfc cincr einzigen SprOhdtise in eine Wirbelschicht die Keime cnth^t, deren 
Abmessungen geringer sind als die der herziistellenden Granulatteiichen, gesprilht werden und gleichzeitig 
Wasser bei einer WirbeJschichttemperattir im Bereich von 40 bis 95*0 verdampft wird. dadurch gekenn- 
zeichnet daB man zum VersprOhen der beiden Lasungen, welchen kein phosphorhaltiger Kristallisationsin- 
hibitor zugesetzt wird, eine Dreistoffzerstauberduse mit extemer Mischung der Losungen verwendet 

2. Verfahren nach Anspnidi 1 , dadurch gekennzeichnet daB man eine Dreistoffzerstauberduse verwendet, 
welche einen Dusenkorper und ein Dflsenmundstuck umfaBt, deren DOscnmundstflck ein Zentralrohr und 
zwei danim koaxial angeordnete Manteirohre aufweist und daB man dem Zentralrolir und dem zwischen 
diesem und deni inneren Mantelrohr gebildeten RIngspalt jeweils eine der LOsungen und dem zwischen den 
Nf antelrohren gebildeten ^uBeren Ringspalt ein Treibgas zufflhrt 

3. Verfahren nach Anspruch 2. dadurch gekennzeichnet daB man eine DreistoffzerstauberdOse verwendet. 
deren Zentralrohr an der Dflsenspitze um mindestens einen Zentrab^hrradius Qbcr die Enden der Mantei- 
rohre hinausreicht 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB man eine DreistoffzerstauberdOse verwendet 
deren Zentralrohr des DUsenmundstucks um 2 bis 10, insbesondere 3 bis 6 Zentrairohrradien Qber die Enden 
der Manteirohre hinausreicht 

5. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 4. dadurch gekennzeichnet daB man eine waBrige Wasser- 
stoff peroxidldsung mit einem H202-Gehalt von 40 bis 70 Gew.-% und eine w&Brige Natriumpercarbonatld- 
sung mit einem Na2C03-Gehait von 20 Gew.-yo bis zur Sattigungskonzentration verwendet 

6. Verfahren nach einem der AnsprOche I bis 5, dadurdi geketmzeichnet daB man die Temperatur der 
Wirbelschicht im Bereich von 50 bis lO^C halt 

7. Verfahren nach einem der AnsprOche I bis 6, dadurch gekennzeichnet daB man die Spruhgranulation in 
einer kontinuierlich betriebenen Wirbelschichtapparatur mit Keimeinschleusung und klassierend wirken- 
dem Austrag des Granulats durchfuhrt 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet daB man granulatfOrmiges 
Natriumpercarbonat der gewQnschten KomgrSBe mit einer Feuchte zwischen 2 und 10Gew,-<M> aus der 
Wirbelschichtapparatur abnimmt und nach Bedarf nachtrocknet oder zwecks Stabilitatserhohimg einer 
Nachbehandlung zufilhrt 
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